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Glanzendes goldfarbenes Metallpigment mit planparallelen OberflSchen 

Zusammenfassung 

Die vorliegende Erfmdung befaBt sich tnit hochglSnzenden goldfarbenen Metalleffektpigmen- 
ten, die aus einer kupferbasierenden Legierung und weiteren metallischen Legierungsbestand- 
teilen, vorzugswisise/Aluminium, bestehen und durch' AblOsen und Zerldeinem von im Vaku- 
um abgeschiedenen Metallfilmen hergestellt werden. ... 

Hintergrund 

Metallische Effektpigmente sind Pigmente, die gerichtete Reflexion an fiachig ausgebildeten, 
orientierten Partikeln aufweisen. (DIN 55944). Das Interesse an goldglanzenden Effektpig- 
menten ist groB, insbesondere in den Anweifidungsgebieten Druck, Lack, Anstrich, Kunst- 
Joffeinf&rbung, Kosmetik und Glaseinfarbung, da die goldahnlichen Produkte eine hohe Ss- 
etische Qualitat besitzen und den entsprecherid beschichteten, bedmckten oder eingeferbten 
terialien ein wertvoUes Aussehen verleihen. FrOhzeitig hat man damit begonnen, die teu- 
ren Echtgold-Flakes imdekorativen Bereich durch kostengttnstigere Altemativen zu ersetzen. 

Die bekanntesten Echtgold-Flake-Ersatzpigment.e sind die sogenannten Goldbroncepulver, die 
Qberwiegend aus Kupfer/Zink-Legierungen bestehen und je nach Zusammensetzung unter- 
schiedliche FarbtCne von Rotgold bis Bleichgold aufweisen kOnnen (Pigment Handbook, Vol. 
1, Second Edition, S. 805 ff, Wiley). Goldbroncepigmente werden dutch Verdusen eiiier 
schmelzfltissigen Kupfer/Zink-Legierung und anschliefiendeni Mahleja des bei der Verdtlsung 
entstandenen GrieBes hergestellt Beim MahlprozeB werden die Legierungspartikel plattchen- 
fbrmig verformt und ,zerkleinert. In der Praxis wird Goldbroncepigment ttberwiegend trok- 
kenvermahlen. Um Kaltverschweifiungen zu vermeiden, wird dem eingesetzten Griefi 
Schmiermittel wie bdspielsweise Stearinsaure zugegeben. Eine Nachbehandlung des Mahl- 
produktes diu"ch Btirsten oder schonendes Mahlen in speziellen Kugelmtlhlen dient de^ 
Glanzverbesserung des Metallpigmeats und wird als Polieren bezeichnet. UnregelmaBigkeiten 
fc.der Oberflachen der Metallplattchen wirken glanzraindemd. Da sich beim Mahlvorgang das 
■Generieren yon UnregelmaBigkeiten in der Struktur der Oberflachen der Plattchen und unter-. 
schiedliche Plattchendicke nicht vermeiden lassen^ weisen die auf diesem Weg hergestellten 
Goldbroncepigmente nicht den Glanz auf, der sich aus dem Reflexionsvermdgen der Legie- 
rungen errechnet. Da-riiber hinaus zeigen praktisch alle Uber Mahlyerfahren hergestellten 
Goldbroncepigmente leafing-Eigenschaften, d. h. sie schwimmen im Medium auf, was auf die 
beim MahlprozeB zugesetzten Schmiermittel zuruckzuftihren ist Die Herstellung von non- 
leafing Goldbroncepigmenten erfordert aufwendiges Befreien von Schmiermittel. 

Versuche, Echtgoldflakes uber eisenoxidbeschichtete Glimmerpigmente (G.. Pfaff u. R. 
Maisch, Farbe+Lack, Vol. 2, 1955, S. 89-93) oder eisenoxidbeschichtete Altmiiniumpigmente 
(W. Oistertag, N. Mronga und P. Hauser, Farbe + Lack, Vol. 12, 1987, S. 973-976) zu erset- 
zen, fiihren hinsichtlich der erforderlichen Brillanz nicht zum Ziel. Zwar gelingt es ilber Inter- 
ferenzefFekte interessante FarbtOne von Rcftgold bis Griingold herzustellen, es zeigt sich je- 
doch, daB Uber oxidische Reflexionsebenen nicht die hohen glanzbestimmendeh Reflexions- 
werte vori Metallen erreicht werden kOnnen. 



tJber Physical Vapor Deposition (PVD), wie von.Levine (US 4321087) beschrieben, ist es 
offensichtlich unmoglich, Messing-Flakes mit hochglanzenden Oberflachen herzustellen. Zu 
unterschiedlich sind die Kondensationstemperaturen von Kupfer (Kp ^SSO^C) und Zink (Kp 
906°C) als daB es tiber die obengenannte Technologie gelingt, eine homogene Legierung ab- 
zuscheiden. Die von Levine entv^ickelte Technologie wurde von der Fa. Oike ,Kogyo in Japan 
mit Erfolg fur die Herstellung eines goldenen, sehr brillanten dreischichtig aufgebauten Pig- 
mentes eingesetzt. Das Pigment besitzt eine zentrale aber PVD hergestellte Aluminiumreflek- 
torschicht/die beidseitig von einer transparenten, mit rotem und gelbem Farbstoff eingefdrb- 
ten Lackschicht flankiert ist. Auch ahnlich aufgebaute goldene Fiinfschichter (JO 1230-701) 
wurden vorgestellt. Hauptnachteil dier Pigmente ist ihre hbhe Gesamtdicke. Dies ist durch die 
Lackschiphten, die sich nicht w^esentlich unter etwa l^im auftragen lassen, bedingt. Darttber 
ihinaus besteht bei den Pigmenten die Gefahr des Abplatzens der Lackschichten und des Aus- 
blutens des Farbstoffs. - . 



Ziel der vorlieeenden Erfindung . . ' 

el der vorliegenden Erfindung ist es, ein .goldglanzendes, hochbrillantes metallisches Ef- 
fektpigment, das die Nachteile der oben beschriebenen Echtgold-Ersatzprodukte. nicht hat, zu 
entwickeln. : . . 

Es ist insbesondere.das Ziel, das goldglanzende metallische Effektpigment mit planparallelen 
Oberflachen und geringer gleichfftrmiger Partikeldicke bereitzustellen, so dafi das Pigment in 
alien Bereiche der graphischen Industrie, insbesondere auch im Offsetdruck angewandt wer- 
dehkann. ' * ' 

Ein weiteres Ziel der vorliegenden Erfindung ist es, das. goldglanzende metallische Effekt-* 
pigment in diversen FarbtOnen von Rotgold bis Grttngold bereitzustellen. 

Ein weiteres Ziel der vorliegenden Erfindung ist es,. das goldglanzende metallische EflFekt- 
pigment in nonleafing-Form, d. h. bindeiriittelvertraglich und ohne die Tendenz im Medium 
ai^zxischwimmen, bereitzustellen. . 

Kin weiteres Ziel der vorliegenden Erfindung ist es, das goldglanzende metallische Effekt- 
pigment korrosionsstabil bereitzustellen, so daB es in den Qblichen Anwendxingsbereichen 
nicht za einer Beeintrachtigung in Glanz und Farbton der Produkte kommt. . 

Das zu entwdckelnde goldglanzende brillante Metallpigment sollte darttber hinaus zu wirt- 
schafllich tragbaren Kosten hergestellt werden kOnnen, 

Zusaihmenfassung der Erfindung 

Die gestellteri Ziele konnten erreicht werden liber ein einschichtig aufgebautes plattchenfor- 
miges Metallpigment mit planparallelen Reflexionsebenen, das aus einer kupferbasierenden 
Legierung besteht, die durch Kondensation aus der Dampfphase abgeschieden ist. Als Legie- 
rungspartner eignen sich bevorzugt Aluminiiun, aber auch die Metalle Silber, Palladium und 
Silicium, entweder einzeln oder in Korabination. Die Koloristik der neuartigen goldglanzen- 
den Pigmente ist Uberwdegend bestimmt vom Verhaltnis von Kupfer zu den unbunten Legie- 
rungsbestandteilen. Je hfiher der Kupferanteil ist, desto rotgoldener sind die Flakes. Silicium 



erhSht die Farbtiefe der Flakes. Typische Zusammensetzungen von Plattchen mit rotgoldenem 
bis gelb- bzw. gningoldenem Glanz enthalten neben Kupfer 5 bis 40% Aluminium und optio- 
njal 0,1 - 6% Silizium. Die Plattchendicke liegt bei 10-100 nm, vorzugsweise bei 20-60 nm 
uhd laBt sich ohne Schwierigkeiten variieren. Sehr dunne Plattchen sind semitransparent; 

Bin besonderes Charakteristikum der goldglanzenden Pigmente sind ihre perfekten planparal- 
lelen Oberflachen, ihr stfirungsfreier struktureller Aufbau und ihr gleichforaiige Plattchendik- 
ke, was hOchste Reiflexionswerte emifiglicht Bei der Herstellung der Pigmente, die. in Ana- 
logie zu dem von Levine (US 4321087) Qber eine simultane Kondensation der Legierungs- 
partner erfolgt, ist von Bedeiitung, daB das Substrat, auf dem der Legierungsfilm wahrend der 
Metallisierungsphase im Vakuum abgeschieden wird, fehlerfrei und auBerst eben ist. Die 
v/ichtigsten Stufen des Herstellprozesses sind Aufbringen einer Release-Schicht auf einen 
Trager, Kondensation der Legierung in Filmform auf der Release-Schicht, Ablosung des me- 
tallischen Films. Filmzerkleinehmg und gegebenenfalls Klassierung der Pigmentpartikel. Die 
Verdampfiing der Metalle im Vakuum erfolgt nach bekannten Methoden unter Verwendiing 
der vorgefertigteii Legierungen oder der Einzelmetalle. Aus wirtschaftlichen GrOnden haben 
iderstandsheizung urid Induktionsheizung bei dpr Metallverdampfung den Vorzug gegen- 
er Elektronenstrahlverdampfung oder Sputtering, 

' . ' ' ' 

Die erfindungsgemaBen Pigmente zeigeri hOchste Brillanz, weisen die gewunschten nonlea- 
fing-Eigenschaften auf und sind in'vielen Anwendungsbereiche ausreichend korrosionsstabil. 
Ist eine besondere Korrosionsstabilitat erforderlich, so ist es moglich, durch Oberflachen Be- 
legiing der hochglanzenden Pigmente deren Stabilitat zu verbessem. Im allgemeinen sind die 
Oberflachenbelegungen hinreichend diinn und beeintrachtigen das Glanzverhalten der Metall- 
flakes praktisch nicht. Oberflachenbelegungen zur Verbesserung des Korrosionsverhaltens 
konnen bereits in der Vakuumkammer im Zuge der Metallfilrnabscheidung, beispielsweise 
durch Vakuumdeposition von SiOx beiderseits des Metallfilms oder tiber nafichemische Me- 
thoden wahrend oder im AnschluB an die Filmzerkleinerung aufgebracht werden.- Je nach 
Anforderung haben sich Schutzschichten aus SiOa, AI2O3, Phosphat, Phosphorsaureester, 
Phosphinsaure, Silanen oderKombinationen di^ser Verbindungen bewahrt. 

Verwendung finden die goldglanzenden Metallflakes im dekorativen Bereich fiir Beschich- 
ungen, Einfarbungen und im Druck. 



Detaillierte Beschreibung der Erfindung 

Die vorliegende Erfindung befafit sich mit einem neuartigen, aus einer Legierung bestehenden 
EfiFektpigment. Unter einer Legierung wird iri diesem Zusammenhang die feste LOsung zweier 
oder mehrerer Ivietalle verstanden. Uberraschenderweise lassen sich koloristisch geeignete 
Legierungen aus der Dampfphase im Vakuum abscheiden. Aus Legierungen bestehende Pig- 
mente, die durch simultane Kondensation yon Metalldampfen entstehen, sind bislang unbe- 
kaijnt Zwar hat es nicht an Versuchen gefehlt, die herkflmmlichen Kupfer/Zink- (Bronce-) 
Pigmente uber PVD-Methoden weiterzuentwickeln. Allerdings sind die Kondensationstempe- 
raturen der beideri Metalle Kupfer (Kp 2350° C) und Zink (Kp 906° C) zu unterschiedlich, als 
daB dies gelingen kfinnte. Geeignete Legierungen fiir die Entwicklung von brillanten Echt- 
gold-Ersatzpigmenten tlber PVD-Verfahren sinil kupferbasierend und enthalten als weitere 
Legierungsbestandteile Aluminium und/oder Silber, Palladium und Silicium. Die relativ nahe 
beieinander liegenden Kondensationstemperaturen von Kupfer (Kp 2350° C), Aluminium (Kp 
2270° C), Silber (Kp 2170° C), Palladium (Kp 2540° C) und Silicium (Kp 2630° C) erleich- 



tern es, die dampfFormig vorliegenden Elemente als homogene Legierung abzuscheiden. Die 
hochbrillanten Echtgold-Ersatzpigmente: sind deshalb alle kupferbasierend, da Kupfer neben 
Gold - das es zu ersetzen gilt - das einzige legierungsbildende bunte Metall itn Periodensy- 
stem ist; Die Legierungspartner kOiinen entweder einzeln als binSre Legierung, zu zweit als 
temare Legierung bder als Mehrelemente-Systeni mit Kupfer legiert werden. Von den ge- 
nannten Metallen ist Aluminium der bevorzugte Legierungspartner von Kupfer, nicht nur we- 
gen seiner iiberragenden Reflektivitat und seines niedrigen spezifischen Gewichtes. Silber- 
und Palladium-Anteile in der abgeschiedenen Legierung erhOhen die Korrosionsstabilitat der 
goldglanzenden Metallflakes, Silicium beeinfluflt. die Koloristik, Untersu6hungen zur Zu- 
sammensetzung der abgeschiedenen Filme zeigen, daB der Anteil einzelner Metalle nicht we- 
sentlich von der Menge der jev^eils verdampften Metallanteile abweicht Hierbei kdnnen die 
Metalle einzeln oder als vorab erschmolzene Legierung verdampft werden. 

Koloristisch laBt sich liber die Zusammensetzung der abgeschiedenen Legierung ein weiter 
Bereich zwischen Rotgold, Bleichgold und Grtlngold gestalten. Hierbei spielt das farbgebende 
Kupfer die Hauptrolle. iSo haben die Oberflachen von Pigmenten mit 90 Gew.% Kupfer einen 
rotgoldenen Glanz, wahrend diejenigen mit nur 60 Gew.% Kupfer blaBgelb aussehen. Silici- 
im wirkt helligkeitsreduzierend und macht sich optisch in einer gr6Beren Farbtiefe der gold- 
glanzenden Flakes bemerkbar. Silber und Palladium vermdgen optisch gegenilber Aluminium 
keinen wesentlichen Beitrag zu liefem, verleihen aber den FlaJces eine jgroBere chemische 
Bestandigkeit • , . . 

Koloristisch interessante Zusanunensetzungen liegen bei 51-95% Kupfer, 5-40% Aluminium 
imd 0-10% Silicium. Liegen sehr .dQnne Flakes vor, so kSnnen diese Semitransparehz aufwei- • 
sen. Interferenzefifekte. kOnnen die oben beschriebene Koloristik geringfugig beeinflussen. 
Der Grad der Semitransparenz ist von der Zusammensetzung der Flakes abhangig. Semitrans- 
parenz wird i. a. bei Schichtdicken unter 25 nm beobachtet. Die Dicke der goldglanzenden 
Metallflakes ist ohne Schwierigkeiten uber die Verdampfungsrate der Metalle und tiber die 
Bandgeschwindigkeit beim Levine (US 4321087)- analogen Herstellverfahren einzustellen 
und zu steuem. Aus wirtschafllichen Griinden werden i. a. Bandgeschwindigkeiten zwischen 
2 und 5 m/sec. gewahlt Je nach Wunsch kOnnen dabei Metallfilmdicken zwischen 10 imd 
100 nm eirigestellt werden. FUr die Herstellung von goldglanzenden Metallflakes sind vor-. 
wiegend Dicken zwischen 20 und 60 nm von Interesse. Die PartikelgroBe wird nach' Abl6sen 
der Metallfilme vom Substrat durch. mechanische Zerkleinerung der Filriibrachstucke einge- 
stellt Die Zerkleinerung kann mit geeigneten Rflhrem, Pumperi oder mit Hilfe von Ultra- 
schallgeraten der in einem LOsemittel suspendierten Filmbruchstucke • erfolgen. Die ge- 
v^schte mittlere PartikelgrdBe wird uber die Dauer der Einwirkung der Zerkleinerungsgera- 
te erreicht. Im allgemeinen sjnd PartikelgroBen zwischen 3 und 150 ^im, vorzugsweise zwi- 
schen 5 und 50 ^im von Interesse. Wie bei alien Effektpigmenten laBt sich der optische Ein- 
druck durch Klassieren, d. h. Einstellen enger PartikelgroBenverteilungen mit unterschiedli- 
chem mittlerem Durchmesser variieren. Die Klassierung kann beispielsweise in einem De- 
kanter vorgenommen werden. • . 

Die charakteristischen Eigenschaften der goldfarbenen Metallflakes sind ihr hohes Refle- 
xionsvermSgen, eine sehr hohe Ergiebigkeit des Pigmentes bei der Anwendung und noniea- 
fing-Verhalten der Pigmentpartikel im Bindemittel. Das hohe ReflexionsyermOgen beruht auf 
den spiegelglatten stOrungsfreien Oberflachen und der gleichfOrmigen Dicke der Plattchen. 
MOgliche Streuzentren werden auf ein Minimum reduziert. Die hohe Ergiebigkeit des Pig- 
mentes grOndet sich auf die geringe Dicke der Einzelpartikel, so daB mit einer vergleichswei- 
se geringen Pigmentmenge bereits ausreichend hohe Deckung erzielt werden kanri. Die non- 



leafing-Eigenschaften des Pigments sind darauf zuruckzufUhren,' daB beim PVD-Herstellver- 
fahren im Gegensatz zum Mahlverfahren keinerlei fettende Oberflachenbelegmittel zugege- 
ben werden mttssen. „Nonleafing" ist bei Goldpigmenten, von Ausnahmen abgesehen, die 
bevorzugte Lieferfonn. 

Das Hersfellverfahren von Pigmenten nach PVD-Methoden ist im wesentlichen bekannt und 
» in US 432 1087 von Levine beschrieben. Im typischen Fall wird eine PET-Folie mit einem 
Releasecoat versehen und in einem geschlossenen Hochvakuumapparat metallbedampft. Die 
Beschichtung der PET-Folie mit .einem Idslichen Harz oder Wachs kann fiber Tauch- oder 
Druckverfahren vorgenommen werdea Die Metallisierung-^erfolgf in bandelsttblichen RoU- 
Coatem. Im Falle der vorliegeriden Erfindung werden die infrage kommenden Metalle einzeln 
Oder als vorgeschmolzene Legierung unter konstanten Bedingungen beispielsweise in einem 
Schiffchen mit Widerstandsheizimg im Hochvakuum verdampft und auf der tiber Kuhlwalzen 
abgewickelten beschichteten Tragerfdlie kondensiert Anschliefiend wird'durch Auflosen des 
Releasecoats der Metallfilm abgelost Die dabei im LOsemittel anfallenden FilmbruchstOcke 
v/erden in einer Zentrifuge aufkonzentriert. Der erhaltene Filterkuchen wird in anwendungs- 
technisch geeigneten Lfisemitteln wie Isopropanol, Isopropylacetat, Ethylacetat oder Glykol- 
ther mittels eines geeigneten Rtthrwerks oder einer hohe Scherkrafte ausubenden Pumpe auf 
PigmentpartikelgrOfie zerkleinert. Ultraschallzerkleinerung kann zusatzlich oder altemativ 
eingesetzt werden. Gegebenenfalls Averden die Pigmentpartikel rioch mit einem Dekariter 
klassiert; Sie gelangen als Suspension zur Anwendung. ^ . 

Um die Metallflflchen der erfindungsgemaOen Pigmente vor Korrosion zu schutzen, ist es 
moglich; diese in einem zusatzlichen Schritt mit Korrosionsschutzschichten zu versehen. Da 
diese Schichten diinn und niedrigbrechend sind, haben sie praktisch keinen EmfluB auf das 
optische Verhalten der Pigmente, Grundsatzlich sind zwei Methoden des Aufbringenis von 
Korrosionsschutzschichten moglich: einmal durch Aufdampfen einer beidseitigen Schutz:- 
schicht wahrend des PVD-Prozesses, zum andem durch AufFaJlen einer Passivierungsschicht 
wahrend oder nach der Zerkleinerung der Filmbruchstflcke. Das Aufdampfen von Schutz- 
schichten wahrend des PVD-Prozesses wird in der Reihenfolge Schutzschicht, Legierungs- 
film, Schutzschicht vorgenommen, wobei i. a. schwerlOsliche aber leicht kdcbt zu verdamp- 
fende Materialien wie SiO^, MgFa oder AIF3 gewahlt werden. Das AuflEallen einer Passivie- 
rungsschicht wird als naBchemische Reaktion durchgefiihrt. Bewahrt. hat sich das Auffallen 
einer dilnnen Si02-Schicht, zweckmaBigerweise Qber einen Sol/Gel-ProzeB durch Hydrolyse 
von Silanen und anschliefiender Silanolbehandlung, weiterhin die Auffkllung von Phosphor- ' 
saure, von Phosphorsaureester, organisch modifizierten Silikaten, Titanaten, Zirkonaten und 
metacrylatbasierenden Polymerschichten. 

Die folgenden Beispiele sollen dazu dienen, die Erfindung noch naher zu beschreibeh. 



Beispiel 1 



In eineni RpU-Coater der Fa. Leybold Heraeus wird eine PET-Subs.1xatfolie von 48 ^ Dicke, 
welche mit einem Releasecoat beschichtet ist, mit ein^r Kupfer/Aluminiumlegierung. im 
Hochvakuum beschichtet. Der Releasecoat besteht aus acetonloslichem Methylmetacrylatharz 
und wird in einem separaten Arbeitsgang vorab in 40-50 nm Dicke aiifgedmckt. Das Vakuum 
wird auf 5-10'^ Toir eingestellt Die Geschwindigkeit, mit der die Substratbahn abgewickelt 
wird, betr&gt 4 m/sec. Die.vorgeschmolzene Kupfer/Aluminiumlegiening mit einem Kupfer- 
gehalt vori 80,5% wird in einem Schiffchen uber Widerstandsheizung in. einer Rate Ver- 
dampft, die zu eirier Metallfilmdicke auf dem bewegten Substrat von 40 nm fuhrt, Nach abge- 
schlossener Beschichtung wird der Roll-Coater mit StickstofFgeflutet, der metallisierte PET-. 
Wickel wird entnommen und in einer Abldsestation mit Aceton behandelt. Durch Auflosen 
des Releasecoats wird der Metallfilm vom Substrat abgetrennt. Die metallischen Filmfrag- 
mente werden in einer Zentrifiige aufkonzentriert und von der releasecoathaltigen AcetonlO- 
sung abgetrennt Danach wird der Filterkuchen in eine Isopropanolldsung eingetragen, wo er 
mit einem Ultraturra'xruhrer bei 20000 U/min ttbelr 20 min zerkleinert wird. Die Suspension, 

In der die Metallflakes vorliegen, ist 12%ig. 
)ie erhaltene Pigmentsuspension zeigt goldglanzende Pignaentpartikel hochster Brillanz. Die 
mittlere Partikelgrdfie der Plattchen liegt bei 10 ^m,. wie Cilasmessungen ergeben. Chemi- 
sche Analysen zeigien, daB das Pigment 80% Kupfer und 20% Aluminium enthalt. Ront^ena- 
nalysen ergeben, daB die Elernente in einer homogenen Le^ierungsform vorliegen. 



Beispiel 2 

a) In der in Beispiel 1 beschriebenen Anlage wirdein Kupfer-Aluminium-Siliciumfilm abge- 

. schieden. Hierbei wird analog Beispiel 1 vorgegangen mit dem Unterschied, daB neben der 
Verdampfungsquelle von Kupfer/Aluminium eine weiteire fur Silicium installiert ist. Die 
. fur die Verdampfung bereitgestellte Kupfer/Aluminiumlegierung enthalt 85% Kupfer Die 
Dicke des aus der Dampfphase abgeschiedenen Films wird auf 45 nm eingestellt Die Ab- 
losung des Films und. die Zerkleinemng der Filmfragmente auf PigmentgrfiBe erfolgt wie 
inBeispiel l. . , * 

Das in Suspension erhaltene Pigment hat eineatiefen rotgoldenen Glanz. Es enthalt, wie die 
chemische Analyse ergibt, 84% Kupfer, 14% Aluminium und 2% Silicium. Die mittlere 
PartikelgrSBe liegt nach Cilasmessungen bei 1 1 ^i. 

b) Stabilisierung 

1000" g der oben herstellten 12%igen Pigmentsuspension in Isopropanol werden bis zum 
• Siedepunkterhitzt und mit 1 1 g Tetraethoxysilan und 10 g H2O versetzt. Danach wird uber 
einen Dosimaten eine 10%ige wassrige L6sung zugegeben bis der pH-Wert S,5 erreicht ist. 
Unter Beibehaltung des pH-Wertes wird Qber einen Zeitraum vori 2 h geruhrt. Danach 
werden 1,4 g Diphenyldimethoxisilan, das in 12 g Isppropanol gelost ist, gleichmaBig uber 
4 h unter Ruhren zudosiert. AnschlieBend gibt man noch 0,5 ^ 3-Aminopropyl- 
trimethoxiSilan (Dynasilan AMMO) hinzu und kuhlt das Gemisch fiber 10 h unter Ruhren 
ab. 

Das Metallpigment liegt danach korrosionsstabilisiert vor. 



Gianzendes goldfarbenes Metallpigmeiit mit planparallelen OberflSchen 



Ansprache : 

1. Glanzende kupferbasiereride Metallflakes, die neben Kupfer mindestens einen weiteren . 
. metkllischen Legierungsbestandteil enthalten und aber Physical Vapor Deposition von 

Metallfilmen airf einem Substrat, Ablflsen der Filme vom Substrat und anschlieBende 
Zerkleineiimg der Filnie hergestellt sind. 

2. Glanzende kupferbasierende Metallflakes nach 1., dadurch gekennzeichnet, daB die Flakes 
mindestens 5 1 % Kupfer und zwischen. 5 und 45% Aluminiiim enthalten. 

3. Glanzende kupferbasierende Metallflakes nach 1. und 2., dadurch gekennzeichnet, daB die 
Flakes als zusatzlichen Legierungsbestandteil Silicium enthalten. 

' 4. Glanzende kupferbasierende Metallflakes nach 1.-3., dadurch gekennzeichnet, dafi das 
plattchenfbrmige Efifektpigmeht planparallele Oberflachen und eine Dicke zwischen 10 
und 100 nm, vorzugsweise zwischen 20 und 60 nm a:ufvyeist. 

5. Glanzende kupferbasierende Metallflakes nach L-4., dadurch gekennzeichnet, daB die 
Oberflache der Pigmentpartikel mit einer Korrosionsschutzschicht belegt ist 

6. Glanzende kupferbasierende Metallflakes nach 5., dadurch gekennzeichnet, daB die Kor- 
rosionsschutzschicht Aluminiumoxid, Siliciumoxid, Phosphat, Phosphorsaureester, Phos- 
phinsaure, Silane oder Kombihationen dieser Verbindungen enthalt. 

7. Verwendung dex gbldfarbenen Metallflakes in den Anwendimgsbereichen Lack, An- 
strichmittel, Druck, Kunststoflfeinfarbtoig, Kosmetik, Glas und JCeramik 



